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改进 QuEChERS技术结合气相色谱-质谱法 

检测蔬菜中 6种农药残留 

苏雅航 1, 车颖欣 2,3, 唐俊妮 1, 李永丽 2,3, 孙千然 2,3, 刘  俊 2,3* 

(1. 西南民族大学食品科学与技术学院, 成都  610041; 2. 成都海关技术中心, 成都  610041;  

3. 食品安全检测四川省食品安全重点实验室, 成都  610041) 

摘   要 : 目的   建立改进 QuEChERS 方法结合气相色谱-质谱法 (gas chromatography-mass spectrometry, 

GC-MS)快速检测蔬菜中邻苯基苯酚钠、二甲基敌草索等 6 种在我国植源性食品安全国家标准中暂无检测标准, 

但在出口欧盟及日本果蔬中重点检测的农药物质的分析方法。方法  样品经乙腈提取、MgSO4 与 NaCl 盐析

后, 使用 N-丙基乙二胺(primary secondary amine, PSA)固相材料、石墨化炭黑(graphitized carbon black, GCB)

净化提取 , 采用 Rtx-5MS 毛细管色谱柱(30 m×0.25 mm, 0.25 µm)分离 , 使用选择离子监测(selected ion 

monitoring, SIM)扫描模式, 对农药目标离子进行监测。结果  6 种农药物质在 0.002~0.500 μg/mL 范围内线性

关系良好, 相关系数(r)均大于 0.998, 方法检出限为 0.0033~0.0089 mg/kg, 均小于 0.01 mg/kg, 平均回收率为

77.0%~107.7%, 相对标准偏差为 2.17%~9.86%。结论  该方法快速灵敏、重复性好、材料易得、成本低, 为

邻苯基苯酚钠、二甲基敌草索等农药残留问题提供了新的参考检测方法。 

关键词: 气相色谱-质谱法; 邻苯基苯酚钠; 二甲基敌草索; 草乃敌; 唑蚜威; 解毒喹; 唑嘧菌胺; 叶菜类蔬菜 

Determination of 6 kinds of pesticide residues in vegetables by  
improved QuEChERS technology combined with gas  

chromatography-mass spectrometry 

SU Ya-Hang1, CHE Ying-Xin2,3, TANG Jun-Ni1, LI Yong-Li2,3, SUN Qian-Ran2,3, LIU Jun2,3* 

(1. College of Food Sciences and Technology, Southwest Minzu University, Chengdu 610041, China;  
2. Chengdu Customs Technology Center, Chengdu 610041, China; 3. Key Laboratory of Food  

Safety Testing of Sichuan Province, Chengdu 610041, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish an improved QuEChERS-gas chromatography-mass spectrometry (GC-MS) 

method for the rapid detection of 6 kinds of pesticide residues in vegetables, such as 2-hydroxybiphenyl sodium salt 

and chlorthal-dimethyl, etc., currently have no detection standards in the national standards for the safety of vegetable 

derived foods in China, but are mainly detected in fruits and vegetables exported to the European Union and Japan. 

Methods  After the samples were extracted with acetonitrile, salted out with MgSO4 and NaCl, the extracts were 

purified with primary secondary amine (PSA) solid phase material and graphitized carbon black (GCB). The purified 

solution was a Rtx-5MS capillary column (30 m×0.25 mm, 0.25 µm) separation, using the selected ion monitoring 
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(SIM) scan mode to monitor the pesticide target ions. Results  The results showed that the linearity was good in the 

range of 0.002‒0.500 μg/mL for these 6 kinds of pesticide substances, and the correlation coefficients (r) were greater 

than 0.998. The limits of detection of the method were 0.0033‒0.0089 mg/kg, the average recoveries were 

77.0%‒107.7%, and the relative standard deviations were 2.17%‒9.86%. Conclusion  The method is rapid, 

sensitive, reproducible, easy to obtain, and low cost. It provides a new reference for the detection of pesticide 

residues such as 2-hydroxybiphenyl sodium salt and chlorthal-dimethyl. 

KEY WORDS: gas chromatography-mass spectrometry; 2-hydroxybiphenyl sodium salt; chlorthal-dimethyl; diphenamid; 

triaguron; cloquintocet-mexyl; ametoctradin; leafy vegetables 
 
 

0  引  言 

随着我国种植业的高速发展, 农药被大量使用, 蔬菜

农药残留超标成为棘手问题, 快速灵敏的农药残留检测方

法的开发与建立具有重要意义。邻苯基苯酚钠是一种有机

化工产品, 用途广泛[1], 具有防腐杀菌作用, 可用于果蔬

的防腐保鲜[1–2], 但过量使用则会导致农药渗入果蔬组织

内部, 对人体肝肾、神经系统造成毒害作用, 有潜在致膀

胱癌风险[2–3]; 二甲基敌草索属苯甲酸类物质, 常用于果

蔬及景观植物的种植中, 可有效除杂草, 此类农药于 20 世

纪 50 年代在美国首次投入使用, 在随后的几十年里在美

国、加拿大的土壤、大气等环境中均有被检测出[4], 对环

境造成严重危害; 草乃敌是一种酰胺类物质, 对多种双子

叶植物有强烈毒杀作用[5], 但是经大鼠实验表明, 此类物

质有致癌风险[6], 对人体健康产生潜在威胁; 唑蚜威是一

种中等毒性的胆碱酯酶抑制剂, 具有选择性杀虫作用, 对

非目标昆虫毒性作用小, 在英国被批准用于苹果、豌豆、

甜菜等作物中, 截止至 2004 年, 在英国、欧盟此农药暂无

最高残留限量(maximun residue limit, MRL)规定[7]; 解毒喹

(解草酯)是炔草酯的解毒剂, 可增强炔草酯的选择性, 常

用作谷类作物的保护剂、解毒剂[8–9], 目前暂无研究表明其

对人体具有毒害作用, 但过量使用有残留风险; 唑嘧菌胺

是一种三唑嘧啶类物质, 常用于马铃薯等蔬菜的晚疫病、

卵菌病、灰霉病防治, 具有杀菌作用, 欧盟及日本对此农

药做出了相关限量规定 : 如日本规定黄瓜中唑嘧菌胺

MRL 值为 3 mg/kg[10–11]。此 6 种农药在我国食品安全国家

标准中均暂无相关测定标准, 且在国内外研究中也鲜有相

关农药残留检测研究, 但此 6 种目标物却是出口欧盟及日

本果蔬中的重点检测物, 且已有研究表明多数物质对人体

有毒害作用、致癌风险。因此, 为保障蔬菜产品的食用安全, 

同时为避免我国在出口果蔬时由于存在农药残留超标问题

而遭到国外的拒收、扣留、索赔等造成严重经济损失, 蔬菜

产品的重点农药残留检测方法的开发与建立至关重要。 

GB 23200.8—2016《食品安全国家标准 水果和蔬菜中

500 种农药及相关化学品残留量的测定 气相色谱-质谱法》采

用气相色谱-质谱法(gas chromatography-mass spectrometry, 

GC-MS)结合固相萃取法对芹菜、甘蓝等果蔬中多种农药及

相关化学品进行检测。GC-MS 在多组分农药的快速筛查、

定性分析、定量方面表现优异, 具有灵敏度高、抗干扰能

力强的优点 [12] 。而蔬菜样品常用的提取净化方法

—QuEChERS[13], 于 2003 年由 ANASTASSIADES 等学者

提出[14], 与固相萃取法相比无需专用设备[15], 具有成本低

廉、操作简便等特点[16], 能有效去除有机酸、糖、色素及

脂肪等杂质[17], 在农药残留分析中得到广泛应用[13]。因此, 

本研究选用 QuEChERS 法结合 GC-MS 进行探究, 针对 6

种目标化合物建立灵敏高效的分析方法, 对前处理中各指

标进行优化, 探究样品的基质效应(matrix effect, ME), 并

将建立的检测方法运用于蔬菜中其他 4 种易残留农药的检

测, 旨在针对此 6 种国内暂无标准的农药残留物质建立一

种灵敏度高、成本低廉、应用性强的快速检测方法, 为国

内食品安全检测中暂无检测标准的农药监测提供依据。 

1  材料与方法 

1.1  材料、试剂与仪器 

实验用叶菜类蔬菜样品(如小白菜、生菜、卷心菜等)

均来自成都海关技术中心送检样品。 

二甲基敌草索、烯虫磷、唑嘧菌胺、解毒喹、灭螨猛

(螨离丹)(1000 μg/mL, 上海安谱实验科技有限公司); 草乃

敌、氟吡菌胺(100 μg/mL, 北京振翔科技有限公司); 邻苯

基苯酚钠、唑蚜威、禾草敌(100 μg/mL, 成都朗科道科技

有限公司)。 

乙腈、丙酮、甲醇、正己烷(色谱纯, 美国 Fisher 公司); 

乙酸(色谱纯, 德国 Sigma 公司); N-丙基乙二胺(primary 

secondary amine, PSA)、石墨化碳黑 (graphitized carbon 

black, GCB)(上海安谱实验科技有限公司); 无水 MgSO4、

NaCl(分析纯, 成都科隆化学品有限公司)。 

GCMS-TQ8040 气相色谱-质谱联用仪、Rtx-5MS 毛细

管色谱柱(30 m×0.25 mm, 0.25 µm)(日本岛津公司); 3K30

离心机(德国 Sigma 公司); Mili-Q Integral 3 超纯水仪(美国

Millipore 公司); XS205DU 电子分析天平(精度 0.1 mg, 瑞

士梅特勒-托利多公司); XW-80A 旋涡混合器(中国 HUXI

公 司 ); T50 基 本 型 高 速 粉 碎 机 ( 德 国 IKA 公 司 ); 

中
国
仪
器
仪
表
学
会



第 6 期 苏雅航, 等: 改进 QuEChERS 技术结合气相色谱-质谱法检测蔬菜中 6 种农药残留 175 
 
 
 
 
 

 

B8510E-DTH 超声波清洗器(美国必能信公司); 0.22 μm 尼

龙针式滤头(天津津腾实验设备有限公司)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  前处理方法 

样品提取: 称取 10 g 样品(精确至 0.01 g)于 50 mL 塑料离

心管中, 加入15 mL乙腈(如测加标水平下平均回收率, 须在加

入提取溶剂之前完成加标)、4 g MgSO4、1 g NaCl 及 1 g 陶瓷

均质子, 剧烈振荡 10 min, 后于 8000 r/min 离心 5 min, 静置。 

样品净化: 吸取 6 mL 提取上清液于 15 mL 塑料离心

管中, 加入 900 mg MgSO4、175 mg PSA、0 mg GCB, 涡旋

混匀 3 min, 后于 8000 r/min 离心 5 min。准确吸取 1 mL 净

化液于试管中氮吹至近干, 加入 1 mL 丙酮复溶, 过 0.22 μm

微孔滤膜用于测定。 

1.2.2  溶液的配制 

标准储备液: 准确移取农药标准品 1 mL, 根据农药

物质溶解度性质, 分别采用溶剂(甲醇、乙腈、丙酮或正己

烷等)溶解, 定容至 10 mL。配制得质量浓度为 100 µg/mL

或 10 µg/mL 的标准储备液, –20℃或 4℃下冷藏避光保存。 

混合标准工作液: 准确移取一定量农药标准储备液, 

氮吹至近干, 使用丙酮复溶, 配制成质量浓度为 10 μg/mL

的混合标准工作溶液。 

空白基质溶液的配制: 称取 10 g 空白样品(已检测不

含目标农药物质), 精确至 0.01 g, 按照 1.2.1 提取净化方法

处理, 取 6 mL 净化液于试管中氮吹至近干, 加入 5 mL 丙

酮复溶备用。 

1.2.3  仪器条件 

色谱条件: 色谱柱: Rtx-5MS 毛细管色谱柱(30 m×0.25 mm, 

0.25 µm); 进样量: 1 µL, 不分流进样, 载气: 氦气; 升温

程序: 初始温度为 50℃保持 1 min, 以 25℃/min 的速率升

至 125℃, 再以 10℃/min 的速率升至 300℃, 保持 5 min; 

进样口温度: 250℃。 

质谱条件: 离子源温度: 300℃; 接口温度: 250℃; 电

离方式: 电子轰击(electron impact, EI)源; 电离能量: 70 eV; 

检测器电压: 1.5 kV; 扫描模式: 选择离子监测(selected ion 

monitoring, SIM)模式扫描; 扫描质量范围: 50~450 m/z; 溶

剂延迟时间: 8 min。 

1.2.4  数据处理 

数据采用岛津 Labsolutions 4.30 软件分析、Origin 

2018 软件绘图。 

2  结果与分析 

2.1  质谱条件的优化 

取 6 种农药物质标准工作液分别稀释至质量浓度为

5 µg/mL 用于测定, 在 1.2.3 色谱条件下, 采用全扫描(full 

scan)模式, 在 m/z 为 50~450 范围内对 6 种农药物质稀释液

进行全扫描分析, 分析所得全扫描结果, 每种农药物质选

取 3 个丰度高、质荷比大、特异性强的离子分别作为定量

离子与定性离子。根据每种农药物质的保留时间、特征离

子构建采用 SIM 模式的质谱方法。各农药物质总离子流图

见图 1, 由图 1 可以看出, 在 20 min 内即可完成各物质的

检测, 各物质总离子流图峰形良好, 彼此得到良好的分离; 

各农药物质保留时间、定量离子、定性离子、离子丰度比

见表 1, 由此可以得到各物质的 3 种定性标准, 即保留时

间、定量(性)离子、离子丰度比, 样品中待测物质只有同时

满足以上 3 个要求才能确定为目标化合物。 

 

 
 

注: 1. 邻苯基苯酚钠; 2. 二甲基敌草索; 3. 草乃敌; 4. 唑蚜威;  

5. 解毒喹; 6. 唑嘧菌胺。 

图 1  6 种农药物质总离子流图 

Fig.1  Total ion current diagram of 6 kinds of pesticide substances 
 

2.2  前处理条件的优化 

2.2.1  提取剂的选择与用量优化 

在农药残留检测中, 使用 QuEChERS 法对样品进行

提取净化时常用到的提取溶剂有甲醇、丙酮、乙腈、1%醋

酸乙腈、乙酸乙酯和正己烷等[12,18], 提取剂的选择是否适

宜是决定目标农药物质能否被提取出来的关键[18]。因此, 

根据目标农药物质性质, 本研究选取丙酮、乙腈、1%醋酸

乙腈作为提取剂, 对比提取效果, 其他前处理步骤同 1.2.1

不作改变, 结果见表 2。实验结果表明, 当使用丙酮作为提

取剂时, 有 3 种农药回收率低于或高于 80%~120%, 这是由

于丙酮易将样品中色素、脂肪等杂质萃取出来[18], 导致样品

提取液颜色较深, 基质干扰增强[19], 且丙酮易与水互溶, 对

除水剂要求较高, 处理不当易造成水分进入, 导致仪器损伤; 

1%醋酸乙腈溶液作为提取剂时, 可提高碱敏感性农药的稳

定性, 避免目标农药物质分解, 但在本研究中, 采用 1%醋

酸乙腈作为提取剂时, 有 3种农药物质低于标准回收率范围, 

因此对此提取剂不予考虑[12,20]; 乙腈作为提取剂共萃取干

扰小[21]、适用于极性范围宽的多农药提取[22], 是农药残留检

测中的有效溶剂 [23], 在本研究中 , 其提取回收率均在

80%~120%之间。综上, 本研究选取乙腈作为提取剂。 
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表 1  6 种农药物质 CAS 号、保留时间、定量离子、定性离子、离子丰度比 
Table 1  CAS number, retention time, quantitative ion, qualitative ion and ion abundance ratio of 6 kinds of pesticide substances 

序号 化合物 CAS 号 分子式 
保留时间

/min 
定量离子

(m/z) 
定性离子

1 (m/z) 
定性离子

2 (m/z) 
离子丰度比/%

1 邻苯基苯酚钠 132-27-4 C12H9NaO  9.027 170 141 115 100:31:23 

2 二甲基敌草索 1861-32-1 C10H6Cl4O4 13.887 301 332 142 100:26:17 

3 草乃敌 957-51-7 C16H17NO 14.212 72 167 239 100:90:13 

4 唑蚜威 112143-82-5 C13H22N4O3S 15.129 72 170 242 100:9:7 

5 解毒喹 99607-70-2 C18H22ClNO3 18.282 192 194 193 100:32:12 

6 唑嘧菌胺 865318-97-4 C15H25N5 19.534 176 190 246 100:48:37 

 
表 2  采用不同提取剂的农药回收率(n=3) 

Table 2  Recoveries of pesticides with different extractants (n=3) 

回收率/% 
丙酮 乙腈 1%醋酸乙腈 

农药数量 占比/% 农药数量 占比/% 农药数量 占比/% 

<80 1 16.67 0 0 3 50.00 

80~120 3 50.00 6 100.00 3 50.00 

>120 2 33.33 0 0 0 0 

 
提取剂的用量也是影响样品回收率的关键因素, 提取

剂用量不适宜会导致目标农药物质提取不充分或回收率偏

低, 用量过多还会造成污染与浪费[24–25]。因此, 本研究考察

了 5、10、15、20 mL 的提取剂水平对样品回收率的影响, 结

果见图 2。结果表明, 大部分物质回收率在提取剂量为 15 mL

时达到最高, 而将提取剂用量提高至 20 mL 时, 各物质回收

率增长不明显, 甚至呈下降趋势。因此为避免提取不充分或

造成溶剂浪费, 本研究选取 15 mL 为提取剂用量。 

2.2.2  盐类的用量优化 

无水 MgSO4与 NaCl 是在果蔬样品提取环节中常用的

除水剂, 能够使提取液与水相分离[26], 避免水分残留, 以

防为后续氮吹浓缩环节造成麻烦, 甚至混入仪器造成仪器

损伤。MgSO4 在水合过程中会剧烈放热, 适当的热量释放

可能促进农药物质提取, 但仍有导致溶剂挥发、目标农药

物质降解的风险[18,26–28], 甚至会增强 ME[29]; NaCl 能够通

过盐析作用促进提取液与水相分层[13], 但 NaCl 过多则不

利于提高回收率[30]。因此, 在本研究中对 MgSO4 在提取、

净化环节的用量参照 GB 23200.113—2018《食品安全国家

标准 植物源性食品中 208 种农药及其代谢物残留量的测

定 气相色谱-质谱联用法》; 对 NaCl 设置为 0.5~2.0 g 4 个

添加水平进行探究, 其他前处理步骤同 1.2.1 处理, 结果见

图 3。结果表明, 唯有当 NaCl 用量为 0.5 g 时, 有 3 种农药

物质回收率低于 80%, 当 NaCl 用量达到 1.0 g 及以上时, 

农药物质回收率均符合要求, 4 种农药物质回收率在 NaCl

用量为 1.0 g 时达到最高, 由于部分农药物质回收率存在

随着 NaCl 用量的增加而降低的现象, 同时为避免浪费, 本

研究选取 NaCl 用量为 1.0 g。 

 
 

图 2  不同提取剂体积下农药回收率(n=3) 

Fig.2  Pesticide recoveries under different extractant volumes (n=3) 
 

 
 

图 3  不同 NaCl 用量下农药回收率(n=3) 

Fig.3  Pesticide recoveries under different NaCl dosage (n=3) 
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2.2.3  净化剂的用量优化 

根据农药性质选择适宜的净化剂有利于维持农药物

质稳定, 同时能够将提取液中色素、有机酸、脂肪等杂质

去除, 提高目标农药物质的回收率。因此, 为获得良好的

净化效果, 净化剂的种类与用量极其重要[21]。PSA、GCB

即为两种常见的净化剂, PSA 是一种应用广泛的吸附剂, 

可与其他吸附剂结合, 很好地去除影响色谱性能的有机

酸、脂肪酸、极性色素、碳水化合物、糖等物质和其他共

萃物[21,23,29], 但 PSA 用量过多反而影响农药物质回收率[23]; 

GCB 是一种强吸附剂, 通过负离子交换、与分析物的疏水

相互作用和氢键的形成进行净化, 能够去除多酚类化合物、

色素(叶绿素、类胡萝卜素)等杂质[21,29,31], 但由于其表面的

正六元环结构[32]对相似结构农药物质具有高度保留作用[33], 

如六氯苯[34]等, 会导致一些农药物质回收率降低。 

为探究 PSA、GCB 最优用量, 本研究分别设置 PSA: 

100~200 mg 5 个添加水平; GCB: 0~20 mg 5 个添加水平, 

其他前处理步骤同 1.2.1 处理, 进行探究, 结果见图 4、5。 
 

 
 

图 4  不同 PSA 用量下农药回收率(n=3) 

Fig.4  Pesticide recoveries under different PSA dosage (n=3) 
 

 
 

图 5  不同 GCB 用量下农药回收率(n=3) 

Fig.5  Pesticide recoveries under different GCB dosage (n=3) 

结果表明, 在 GCB 添加量为 0 mg 时, 大部分农药物质回

收率随着 PSA 用量的增加呈先上升后下降的趋势, 当 PSA

用量为 175 mg 时 , 大部分样品回收率达到最高为

79.6%~111%, 而将 PSA 用量增至 200 mg 时, 6 种农药物质

回收率均出现下降现象 , 因此本研究选取净化剂用量为

175 mg。在 PSA 用量确定为 175 mg 条件下, 随着 GCB 用

量的增加, 仅有草乃敌、唑蚜威 2 种物质回收率呈先上升

后下降趋势, 在 GCB 用量为 5 mg 时回收率达到最高, 而

其他 4 种农药物质回收率均随着 GCB 用量的增加而不断

下降, 因此为保证大部分物质回收率符合标准且达到最高

值, 本研究选取净化剂 PSA、GCB 的用量分别为 175、0 mg。 

2.3  基质效应 

ME 是指样品基质中除目标农药物质外的其他成分能

够影响目标化合物离子化, 导致目标农药物质响应增强或

被抑制[34], 在一定程度上能够反映样品的前处理效果[35]。

为探究本研究所用样品的 ME, 按照 1.2.2 方法制备空白基

质溶液绘制标准曲线, 按公式(1)计算 ME:  

ME/%=[(A/B)‒1]×100%        (1) 
其中 A、B 分别为基质标准曲线斜率、纯溶剂标准曲线斜率。

|ME|在±20%之内可认为无影响[36], |ME|在 20%~50%之间

认为存在 ME, 大于 50%表示有较强 ME[37]。结果表明, 5 种

农药物质 ME 值在 3.63%~18.79%之间, 均低于 20%可认为

无影响, 无须采取抵消措施。而解毒喹的 ME 为 29.21%, 存

在基质增强现象。因此, 为抵消影响保证数据准确性, 本研

究采用空白基质溶液匹配标准曲线进行定量。 

2.4  方法学验证 

2.4.1  线性关系与检出限 

采用空白基质溶液配制目标农药物质的混合液并逐

级稀释, 使其质量浓度为 0.002、0.005、0.010、0.020、0.050、

0.100、0.200、0.500 µg/mL 共 8 个浓度点, 以目标农药物质

质量浓度为横坐标(X, µg/mL)、质谱峰面积为纵坐标(Y)绘制标

准曲线; 以 3 倍信噪比(S/N=3)为方法检出限(limits of detection, 

LODs), 结果见表 3。结果表明, 在 0.002~0.500 µg/mL 浓度范

围内各目标化合物线性关系良好, 相关系数均在 0.998 以上, 

LODs 在 0.0033~0.0089 mg/kg 之间, 均能够符合日本和欧盟

“一律标准”中对农药残留限量的要求, 即低于 0.01 mg/kg[28]。 

 
表 3  6 种农药线性方程与 LODs 

Table 3  Linear equation and LODs of 6 kinds of pesticides 

化合物 线性方程 LODs/(mg/kg) 

邻苯基苯酚钠 Y=473181.1X–2096.738 0.0045 

二甲基敌草索 Y=600915.2X+49.5589 0.0034 

草乃敌 Y=1237678X–10669.44 0.0059 

唑蚜威 Y=1700839X–26000.62 0.0075 

解毒喹 Y=1378130X–29081.4 0.0033 

唑嘧菌胺 Y=236744.6X–6642.729 0.0089 
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2.4.2  回收率和精密度 

取空白样品加标, 使目标化合物添加水平为 0.04、

0.10、0.50 mg/kg, 按优化后提取净化方法处理, 结果见表

4 。结果表明 , 6 种目标农药物质的平均回收率为

77.0%~107.7%, 相对标准偏差(relative standard deviations, 

RSDs)为 2.17%~9.86%, 结果均符合对蔬菜中农药残留检

测的要求, 此结果符合欧盟农药残留分析质量控制程序要

求, 即样品回收率在 70%~120%之间, 重复性低于 20%[38]。 

2.5  方法的实际应用 

在我国食品安全国家标准中均暂未采用 GC-MS 技术 

对 4 种农药物质(烯虫磷、灭螨猛、禾草敌、氟吡菌胺)在

蔬菜基质中的残留进行测定, 本研究采用已建立方法对此

4 种农药物质进行实际样品检测, 结果如表 5、6 所示, 得

出了各物质保留时间、定量离子、定性离子、离子丰度比、

LODs 等信息。结果表明, 使用已建立方法针对 4 种蔬菜基

质中高发农药物质进行检测的检出效果良好, 方法 LODs、

回收率、重复性均符合上文提到的相关标准。因此, 说明已

建立方法具有一定通用性, 对于其他高发农药残留检出效

果良好。 

 
表 4  6 种农药混合标准品添加量、平均回收率、精密度(n=6) 

Table 4  Addition amounts, average recoveries and precisions of 6 kinds of pesticide mixed standards (n=6) 

名称 添加量/(mg/kg) 平均回收率/% RSDs/% 

邻苯基苯酚钠 0.04, 0.10, 0.50 88.0, 86.2, 85.0 3.73, 7.06, 5.22 

二甲基敌草索 0.04, 0.10, 0.50 77.0, 84.7, 106.2 6.34, 2.17, 3.82 

草乃敌 0.04, 0.10, 0.50 107.7, 104.0, 92.9 5.53, 6.20, 7.95 

唑蚜威 0.04, 0.10, 0.50 93.8, 96.0, 98.5 4.97, 3.13, 6.07 

解毒喹 0.04, 0.10, 0.50 106.0, 103.0, 98.0 6.76, 6.56, 4.50 

唑嘧菌胺 0.04, 0.10, 0.50 80.4, 82.6, 78.3 9.86, 2.39, 5.10 

 
表 5  4 种农药的保留时间、定量离子对、定性离子对、离子丰度比、LODs 

Table 5  Retention time, quantitative ion pair, qualitative ion pair, ion abundance ratio and LODs of 4 kinds of pesticides 

化合物 保留时间/min 定量离子对(m/z) 定性离子对 1 (m/z) 定性离子对 2 (m/z) 离子丰度比/% LODs/(mg/kg)

禾草敌  8.853 126 55 83 100:66:21 0.0067 

烯虫磷 11.710 138 194 236 100:49:26 0.0022 

灭螨猛 15.398 206 234 116 100:75:59 0.0065 

氟吡菌胺 17.279 209 173 347 100:74:65 0.0042 

 
表 6  4 种农药的线性范围、线性方程、相关系数、ME、平均回收率、RSDs 

Table 6  Linear ranges, linear equations, correlation coefficients, ME, average recoveries and RSDs of 4 kinds of pesticides 

化合物 线性范围/(mg/L) 线性方程 相关系数(r) ME/% 平均回收率/% RSDs/% 

禾草敌 0.002~0.500 Y=422944.6X–3022.559 0.9997 11.79  97.03 3.25 

烯虫磷 0.002~0.500 Y=420765.6X–4777.966 0.9993 47.51  94.13 4.42 

灭螨猛 0.002~0.500 Y=385703.2X–3954.562 0.9989 39.87  94.90 3.30 

氟吡菌胺 0.002~0.500 Y=370863.8X–6097.269 0.9987 24.62 111.60 4.03 

 

3  结  论 

本研究采用 QuEChERS 提取净化方法结合 GC-MS 技

术, 建立了一种快速检测蔬菜基质中 6 种农药物质残留的

方法, 在 20 min 以内即可完成对各农药残留的检测。使用

SIM 模式监测农药物质目标离子, 对提取净化环节中提取

剂的选择、提取剂用量、盐类的用量、净化剂用量等影响

因素进行优化, 同时探究了 ME 的影响, 并采用本研究建

立的方法对果蔬中其他 4 种高发农药物质(禾草敌、烯虫

磷、灭螨猛、氟吡菌胺)进行实际样品检测, 检测效果良好, 

说明建立方法有一定应用性, 具有检测蔬菜基质中其他高

发农药残留物质的潜力。结果表明, 在此方法下各目标农

药物质在 0.002~0.500 mg/L质量浓度范围内线性关系良好, 

样品回收率、灵敏度等均符合日本及欧盟对果蔬农药残留

限量的要求, 重复性好、灵敏度高、成本低廉, 为邻苯基

苯酚钠、二甲基敌草索等农药残留的检测提供了新的参考。 
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